RfcPUBLIQUE FRANQAISE ^ rt^r* ~*%jm 
@ N« de publicati n : 2 23S 524 

iMennir nathim&i n'utiliser que pour les 

INSTITUT NATIONAL commands* de reproduction!. 
DE LA PROPRlFrt INOUSTRIELLE 



PARIS 



DEMANDE 
DE BREVET D' INVENTION 

® N° 73 28173 



ProcedS cf obtention de granules d'amidon de oSreales de dimensions d6termin£es. 



@ Classification internationale (Int. CL 2 ). . C 13 L 1/00; B 04 C 7/00; B 41. M 5/02. 

@ Date de depdt . Ter aoOt 1973, & 14 h 52 ma 

Si) Priority revendiquee : 



@ Date de la mise a la disposition du 

public de la demande B.O.P.I. - «Listes» a 9 du 28-2-1975. 

<n) Deposant : Societe dite : A.E. STALEY MANUFACTURING COMPANY, residarrt aux 
£tats-Unis d'Ainerique. 



@ Invention de : John Levi Bond, Saul Rogols et John William. Salter. 
@ Titulaire : idem (n) 

@ Mandataire : Cabinet P. Loyer & Fils, 18, rue de Mogador, 75009 Paris. 



D 



Vente des fascicules a HMPRIMERIE NAT! ON ALE, 27, rue de la<*nvention - 75732 PARIS CEDEX 75 



1 



2239524 



La presente invention se rapporte a un nouveau procede 
. d f extension des possibilites d'utilisation de certains amidons de 
dereales, en particulier de I 1 amidon de ble, et elle utilise la 
forme generale spheroidale de leurs granules. On utilise un pro- 
5 cede de separation par voie humide pour obtenir des granules 

d* amidon de dimension uniforme, utiles pour une gamme d 1 applica- 
tions etendue. En particulier , on utilise ce produit pour rem- 
* placer . 1' amidon d'une racine plus cotiteuse et exotique, I 1 arrow- 
root ou marante. En outre, le produit secondaire d 1 amidon de 

10 cereales a petits granules provenant du procede de separation pent 
Stre utilise pour remplacer l 1 amidon de riz, et pour ameliorer la 
texture de . certains produits de boulangerie dans lesquels il est 
desirable d f avoir une texture a grains fins. 

On a fait autrefois des tentatives pour separer des gra- 

15 nules d» amidon de ble selon leurs , dimensions, mais on mettait en 
general en oeuvre ces techniques par triage a l*air de la farine 
initiale, ou bien on I'effectu^it autrement sur la totality de 
I'amidon de ble a l'etat sec. Un proc€de de ce genre est ddcrit 
pax J .¥. Knight dans son ouvxage intitule, Ehe Chemistry of Wheat 

20 Starch & gluten , edite par Leonard Hill, Londres (1.965). Selon 
Knigh t, la separation par voie seche ne peut r<§ussir qu*en partie. 
De plus, Anderson et.ariffin ont publie un procede de separation 
du gluten et de l , amidon de la farine, mais il n«y est pas fait 
mention d^un procede de traitement par voie humide des granules 

25 d 1 amidon de ble selon la dimension (Anderson, R.A., et Griffin, 
E.L., Die Stgrke. 6(1*), pages 210 a 212 (1.962). - 

Hosenjvet autres utilisaient une technique de tamisage 
pour obtenir une fraction d'amidon de ble i petits granules pour 
eff ectuer des essais au Hard Winter Wheat Laboratory, Manhattan, 

30 Kansas (Cereal Chemistry, +8:191-201, 1.971). lis n'ont observe 
aucune variation de la temperature de gelatinisation en comparant 
du ble de premiere qualite (dimensions grannlom€triques m£Lan- 
gees) a. du ble a petits granules. Des propriety de panification - 
- de ces €chantillons ont et£ egalement considerees comme identiques, 

35 de sorts que l f on a conclu que la dimension des granules n f in- 
£ luengait pas le potentiel de panification d'un amidon de ble. 
Sollars et autres ont cependant suppose que la dimension granulo- 
metrique de l 1 amidon Jouait eff ectivement un r81e predominant dans 
le comportement des farines reconstitutes dans la cuisson du pain 
<- - . ' 
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(cf Sollars et autres, Wheat and Starch in Flour , Cereal 
Chemistry 48 : 397-410, 1.971, page 408) .. 

lie procede applique par Hoseny et autres pour obtenir 
leur amidon de ble a petits granules comportait une* technique de 
5 tamisage qui produisait apparemment une combinaison de granules 
d f amidon de faibles dimensions granulometriques, de particules 
fragmentees et de pentosanes. II n f est pas indiqu£ de dimensions, 
mais il ressort de microphotographies de Hoseny et autres qu f une 
certaine quantite de particules de plus grandes dimensions parve- 

10 naient dans le produit (Ibid : Pig # l n saW», page 196). 

Dans un recueil recent puhlie par T. Pomeranz, intitule 
WHEAT. Chemistry and Technology - edite par The American Assn. 
Cereal Chemists, St. Paul, Minn. (1971), (Chapitre 7, "Hydrates de 
carbone", dont les auteurs sont B.L. d'Appolonia et K.A. Gilles, 

15 pages 332, 336, 344), l f aspect microscopique des- gi^mules d f amidon 
de ble a ete decrit en detail. On a note la presence de deux ty- 
pes de granules de difference frappante : de grands granules 
"lenticulaires" presentant en general un diametre de 20 h. 35 mi- 
crons, et de petits granules spheriques de diametres compris daasr 

20 une forte proportion entre 2 et 10 microns. II est ggalement 
indique que les granules de* 1» amidon de hie les plus grands 
constituent, bien qu'ils ne repr^sentent que 12,5j£ du poids total, 
la plus grande partie du poids et la plus grande portion de la 
surface. En decrivant les prqprietes physiques de 1« amidon de 

25 big, l , auteur indique que l'on observe en premier dans les gra- 
nules les plus grands le gonflement de ces granules et les' pertes 
de birefringence. On observe que la gelatinisation de c.et amidon 
de big se produit sur un certain intervalle de temperatures. 

P.J. Pontein a decrit un procede de raffinage d f une sus- 

30 .pension d , amidon dans le brevet des Etats-Unis d'Amerique 

h° 2.642.185, publie le 16 juin 1.953. Bien que ce procdde prS- 
sente, si l'on effectue un examen superficlel, quelques ressem- 
blances avec celui de la Demanderesse, il presente des differences 
notables, Par exemple, Pontein ne s'interesse qu*^ l'obtention de 

35 granules d f amidon de dimensions inf&rieures h sept microns. Les 
granules d* amidon plus grands sont apparemment elimines et subis- 
sent un traitement ulterieur. Ces granules qui ont environ 20 
microns de. dimension et plus sont precis ement ceux que la Dem'^n- 
deresse consid£re comme les plus important s comme produit commer— 

40 cial. Les particules plus petites, de dimension inf erieure a 12 
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microns, ne,. sont qu'un produit secondaire utile du procede de 
separation de la Demanderesse. 

Le procede de Pontein utilise une installation de separa- 
' "tion a cyclones dans laquelle les granules d* ami don de dimension 
5 inf erieure a sept microns sont- recueillis et subissent un raff i- 
nage ulterieur pour eliminer pratiquement toutes les particules 
. plus grossieres. Le seul "but du procede de Fontein est d , obtenir 
un amidon raffine comportant des granules uniformes de dimension 
inf erieure a 10 microns et, de preference, de dimension inf erieure- 
2.0 a 7 microns . 

L 1 installation de circulation de Pontein recueille le 
trop-plein par le haut, ou ouverture de base, de son hydro cyclone, 
et ii l f envoie a un second by dro cyclone. Le trop-plein provenant 
de 1* ouverture superieure (de base) du second hydrocyclone est 
15 recueilli sous la forme d T un produit a granules fins (inferieurs 
a sept microns). 

Par contre> le procede selon 1* invention exige que i 1 en- 
tree du premier hydrocyclone soi* une suspension d* amidon de ble 
lavee, de qualite premiere, d f un niveau de viscosite tres speci- 
20 fique. Le courant de fond qui. provient de l 1 ouverture superieure 
de ce premier hydrocyclone est recueilli et envoye sous la forme 
de charge dans un second hydrocyclone, de sorte que la charge du 
second hydrocyclone est surtout une suspension d* amidon partiel- 
lement separe a granules de grandes dimensions. Gn a^uste encore 
25 une fois la viscosite tres soigneusement, avant que le courant d 
fond soit envoye dans le second hydrocyclone. Le produit desire 
est le courant de fond provenant du second hydrocyclone. 

L 1 alimentation initiale de l f installation selon l f inven- 
tion est une suspension d r amidon de ble lave de qualite premiere, 
30 de sorte que les fractions de trop-plein sont egalement de dimen- 
sion gram? 1 ometrique tres uni forme, comprise entre environ 3 et 
12 microns. Cette fraction de trop-plein est Egalement recueillie 
. dads chaque cas, et elle peut Stre utilisSe dans les applications 
du l f on utilise un ami don de cereales a granules petits. Ce pro- 
35 duit secondaire a granules petits peut Stre utilise comme produit 
de remplacement de l f amidon de riz a granules fins, par exemple. 

Le procede selon l f invention permet d'obtentr un produit 
d f amidon a grands gra nul es excellent, convenant particulierement 
pour Stre utilise comme particules de protection dans un enduit 
40 superficiel pour papier de reproduction sans carbone, et presentant 
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certaixies caracteristiques physiques desirables qui le distinguent 
du produit a petits granules. On peut encore modifier le produit 
a grands granules pour ameliorer ses propri^tes desirables. Par 
exemple, on peut ameliorer sa stabilite a la chaleur par reticu- 
5 lation, comme on le decrira avec davantage de details plus bas. 

Le brevet des Etats-Unis d'Amerique n° 2.504.962. decrit : 
un procede de separation d'amidon de la f arine au moyen d'une se- 
rie de tamis. Cependant, on n f y mentionne pas de separation par 
voie humide de granules d r amidon selon la dimension. le brevet 

10 des Etats-Unis d'Amerique n° 3.489.605 publie le 15 Janvier L970 
decrit un appareil de separation de gluten de I'amidon. Encore 
. , . 7 ™°-e fol8. f le„ but est d'extraire l'amidon globalement, sans tenter 
de classer les granules d* ami don d'apr&s la dimension. Le brevet 
n° 3.354.046 publie le 21 novembre 1.967 decrit l'utilisation de - 

15 produits chimiques ou d '.enzymes, comme auxiliaire de la filtration 
de produits d f ami don. 

' Le brevet hollandais n° 70.05045, mis k la disposition du 
public dgsireux de l f examiner, le 12 octobre 1.970 (base sur le 
brevet des Btats-Unis d'Amerique n° 814.336, d£pos£ le 8 avril- 

20 1.969) decrit un revStament sensible a la pression applique e k un 
papier de reproduction. Le . r ev§tement comprend des particules 
.. d'encre en micro-capsules qui transf&rent, lorsqu'elles sont rom- 
pues par la pression d*un instrument de trace d f images, une image 
de reproduction sur une surface de papier adjacente. 

25 Ge papier a endue tion. specials demande une matiere pro- 

tectrice k dimension granulometrique des micro-particules relati- 
vement uniforme, l^gerement superieure a la dimension des 
particules d f encre enrobees, pour empSclier la rupture premature e 
des micro-capsules renfermant l f encre dans le rev^tement du papier 

30 au cours du stockage ou de la manipulation du papier enduit. La 
demande decrit differentes particules d T amidon susceptibles de 
constituer la matiere protectrice, et elle declare que I 1 on pre- 
fere des granules d 1 ami don d f arrow-root, a cause de leur dimension 
granulometrique uniforme relativement importance, de l ! ordre de 

35 25 k 50 microns. 

Les granules d'amidon de bl£ n*ont pas 4±e aussi estimes 
que ceux d f arrow-root, par ce. que leur dimension granulomatrique 
est comprise entre 2 et 35 microns. L'orge et le seigle n*ont 
mSme pas ete enumeres ou estimes dans la demande neerlandaiae. 

40 On ne voit apparemment aucun avantage a un traitement tliermique 
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ou chimique des granules d r amidon protecteurs decrits. 

En resume, il en ressort que la meilleure matiere protec- 
trice pour papier de reproduction sensible a la pression est re- 
presentee par les granules d* ami don d* arrow-root naturel et que 
1* am i don de ble vient en quatrieme position apres la pomme de 
terre et le sagou..Jj f obtention d'une charge d t amidon d f arrow-root 
suffisante constitue un obstacle serieux, du fait qu'on obtient 
surtout a partir de la racihe d*une plante (Maranta arundinaccea) 
cultivee sur l-*lle de Saint Vincent, aux Antilles. L'amidon 
d f arrow-root ainsi produit est utilise en general dans des ali- 
ments pour enfants et invalides, et il est relativement cher. 

On a done absolument besoin d'une matiere protectrice 
moins . coHteuse pour. papier de reproduction sensible a la pression. 
Cette matiere doit satisfaire a toutes les conditions enumerees 
plus bait, et ce doit Stre une matiere relativement abondante. 
Autant que le sacbe la Demanderesse, on n T a pas tente anterieure- 
ment d f obtenir un produit d'amidon a grands granules uniformes k 
partir d*une suspension d* ami don de cereale de qualite premiere, 
comme le ble, I'orge ou le seigle, en particulier en ayant en tSte 
d'obtenir un produit dont 99J& en poids des granules ont des dimen- 
sions comprises entre 12 et 40 microns, et dont au mo ins 22?S des 
granules ont une dimension egale ou sup&rieure k environ 22 microna 

Le recueil tres recent precite (Wheat : Chemistry and 
Technology) decrit les effets devant §tre pbtenus par liaison 
intermolectilaire de granules d* ami don (page 544). Cependant, on 
n*y fait pas mention de difference, dans le cas ou les granules 
ont ete d'abord classes par dimensions. L'effet principal observe 
etait apparemment I 1 inhibition du gonflement des granules, et l f em- 
placement de la* rupture des p&tes gelatinis^es obtenues a partir 
de ces granules d* ami don reticules. Le degre de reticulation sug- 
gere ici est de l'ordre d f environ une reticulation par 2*000 grou- 
pes de glucose. 

^■utilisation du separateur a hydrocyclones a ete decrite 
plus recemment dans la litterature, et dans d'autres brevets que 
le brevet Fontein 2.642.185 precite, mais il semble que le dispo- 
sitif n f ait jamais ete utilise anterieurement dans une installa- 
tion presentant une configuration d f ecoulement telle que celle de 
" 1* invention, dans le but de separer et de conserver un amidon a 
grands granules de qualite premiere, relativement depourvu d' im- 
pure tes, particulierement utile comme matiere protectrice dans des 
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revStements de papier a micro-capsules sensible a la pression. 
Le brevet des Etats-tJnis d'-Amerique n° 3*251. 717, Honeychurch et 
autres, publie le 17 max 1.966 sur une demande dgposee le 15 oc- 
tobre 1.962, decrit I'utilisation d'hydrocyclones en combinaison 

5 avec des centrifugeuses pour separer une matiere. soluble au cours 
d'un stade d' epaississement d'un courant provenant d'un broyeur, 
au cours d'un processus de broyage par voie humide d f un amidon de 
mais. On n f y cherche pas (et ne le suggere pas non plus), a se- 
parer aussi les granules d* amidon selon la dimension. Dans 

10 Whistler et al. f Op. Oit, Vol. II, page 42, on deer it £galement 
la separation par by dro cyclones, mais le but en est de separer 
des particules d'endosperme et de fibres plus lourdes a partir 
des germes plus legers renfermant I 1 amidon. On lave alors le 
germe pour separer l f amidon, sans tenter de separer en plus les 

15 granules d f amidon selon leurs dimensions. 

En resume, I'objet de la plus grande partie de l f art . 
anterieur a ete de perf ectionner les procedes existants de sepa- 
ration de 1« amidon du gluten et des fibres de graines naturelles. 
Pour le broyage du ble a l»6tat humide, le procede le plus large- 

20 ment utilise consistait h. former d'abord une pftte de farine de 

ble, additionnee d'eau, dans les proportions correctes, pour obte- 
nir un gluten humide typiquement ductile, tenace et elastique. 
On donne alors au gluten humide la forme d f une p&te, et l f on ef- 
fectue la separation du gluten de tout l f amidon, sans tenir compte 

25 de la dimension granulometrique . Le procede Fontein precite f ran- 
ch! t un stade de plus, et il recueille unif ormement de petites 
particules d» amidon de dimension inf erieure a 10 microns, mais il 
ignore les particules de grande dimension. 

La present e invention a trait a mi amidon de cereales 

50 traite specialement comprenant des granules d' amidon dont 99?6 en 
poids du produit sont eonstitu^s par des granules d 1 amidon de di- 
mension superieure a 12 microns et dont au mo ins 22# de ces gra- 
nules ont une dimension granulometrique superieure a 22 microns. 
L' invention concerne egalement la separation par voie humide de 

35 granules d» amidon, pour obtenir cet amidon a grands- granules. 

On utilise une serie de separateurs hydro cycloniques en combinai- 
son avec un separateur centrifuge pour separer efficacement une 
suspension d' amidon de cereales colloldale naturelle de qualite 
premiere en deux portions distinctes pour obtenir des repartitions 

40 de dimensions separees de granules. II est important, pour la 
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reussite de. I 1 installation, que l'on applique le precede a une 
suspension d 1 amidon de premiere qualite n'ayant pas encore subi 
de stade de secnage, puis remise en suspension* Le procede pre- 
sente tous les avantages d'un procede par voie humide, et l'on 
5 - obtient une separation des granules d l amidon en deux repartitions 
d'apres la dimension uniformes* Environ 99£ en poids des granules 
d f amidon superieurs ou £gaux a 12 microns sont s Spares des dimen- 
sions inferieures de granules et environ 55# en poids de ces gra- 
nules plus grands sont constitues par des granules de 22 microns 
10 ou plus:* 

^es possibilities d'utilisation d'amidon de ble sont consi- 
derablement etendues par la presence d*un amidon de ble special a 
grands granules, Ce nouvel amidon est particulierement utile 
comme produit de remplacement de 1* amidon d f arrow-root relative- 

15 ment rare et cher utilise comme matiere de protection dans du 

papier de reproduction enduit sans carbone, qui utilise de I'encre 
enrobee dans des micro-capsules pour former des images de repro- 
duction* On peut aussi utiliser le nouvel amidon de bl£ k grands 
granules pour remplacer des granules d 1 amidon d'arrow-roo.t dans 

20 une poudre lithographique anti-macule , que l'on repand ou pulve- 
rise sur des f euilles de papier f ratchement imprim^es par litho- 
graphie, pour permettre de les empiler sans taeher ou transferer 
i f image* 

I«a description detail Tee qui va suivre, et les dessins 
25 annexes donnes uniquement a titre d f exemples non limitatifs, fe- 
ront bien comprendre comment 1« invention peut 8tre realisee* 
Sur les dessins annexes t 

la figure 1. est un schema realise a partir d'une micro- 
photographie agrandie 100 fois, montrant des granules d* amidon 
30 d* arrow-root typiques j 

la figure 2 est tm sch&a realist a partir d«une micro- 
photqgraphie agrandie 100 fois, montrant des granules d 1 amidon de 
ble de qualite premiere et comprenant des granules d f amidon de 
dimensions comprises entre 3 et 40 microns ; 
55 la figure 3 est un schema obtenu a partir d'une micro- 

photographie agrandie 100 fois, representant la fraction concen- 
tree d f amidon a petits granules, ou la plupart des particules ont 
une dimension inf erieure a 12 microns j 

la figure 4- est un schema realise h partir d f une micro- 
40 photographie agrandie 100 fois, et representant 1 T amidon de ble 
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a grands granules selon l f invention ; 

la figure 5 est un schema realise a partir d f une micro- 
photographie agrandie 100 fois de l f amidon de ble a grands gra- 
nules, apres chauffage a 90°C pendant 40 minutes ; 
5 la figure 6 est un schema realise a partir d'une micro- 

photographie agrandie 100 fois, representant un echantillon d 1 ami- 
don de ble a grands granules reticules d'uree-f ormaldehyde, apres 
chauffage a 90°C pendant 40 minutes ; 

la figure 7 est tin diagramme general schematique repre- 

10 sentant les stades operatoires permettant d'obtenir les produits 
d'amidon selon l f invent ion ; 

la figure 8 est un graphe comparaxrfc la distribution de 
dimensions granulometriques d'un amidon d'arrow-root avec de IVami- 
don de ble de qualite premiere ordinaire, et avec 1* amidon de ble 

15 a grands granules special selon 1* invention ; 

la figure 9 est un graphe comparand I'effet du chauffage 
sur la viscosite des suspensions d 1 amidon de ble' a base d* ami don 
de ble de qualite premiere et d T ami don de ble* a petits granules 
et de 1' amidon de ble* a grands granules selon !■ invention. 

20 l»e point le plus frappant a noter sur les figures, en 

particulier sur les figures 1 a 4, est que lfamidon de ble a 
grands granules obtenu selon 1* invention a une forme et une dimen- 
sion presentant de grandes similitudes avec celles de l v amidon 
d 1 arrow-root naturel beaucoup plus rare* En fait, les particules 

25 d f amidon de ble a grands granules que montre la figure 4 s'averent 
fctre plus spherbldes que les granules d*arrow-root. Lorsqu'on 
doit utiliser le produit comme rev§tement protecteur en particules 
pour papiers enduits d'encre en micro-capsules, il semble que la 
forme sphereoldale des grands granules de X>16 rende le produit 

30 particulierement efficaoe. * 

La demande de brevet neerlandais n° 70/05045 deposee le 
8 ayril 1.970, sur la base de la demande de brevet des Etats-TJnis 
d'imerique n° 814*336 deposee le 8 avril 1.969. se rapporte k un 
papier a enduction- speciale reagissant k la pression de frappe en v - 

35 produisant une image sur un second papier de reproduction sous- 

^acent. Des capsules d'encre chromogene constituent un revStement 
au dos du papier pour recevoir les chiffres, lettres ou autres 
symbol es - originaux appliques par dactylographie ou ecriture. Lors- 
que ces capsules d'encre chromogene se rompeht, elles liberent et 

40 transferent l 1 image a une surface frontale traite"e specialement . 
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du papier de reproduction, et.l'on obtient une copie precise de 
la feuille superieure* 

Ce papier traite specialement demande dans le revStement 
une matiere protectrice comprenant I'encre en micro-capsules, pour 
5 emp*clier la rupture prematurSe des capsules sensibles a la pression 
en cours de manipulation. La demande de brevet neerlandais en 
question enseigne l'utilisation de particules d'amidon, en parti- 
culier d' arrow-root, a cause de ses particules de grande dimension 
uniforme. 2>es exemples d'utilisation d'amidon de mals, de ble et 

10 de pommes de terre sont donnes, mais il ressort d'une lecture com- 
plete de la description que les particules d'amidon les plus ef- 
ficaces sont Harrow-root. Commercialement, les autres amidons 
mentionnes ne sont mSme pas utilises « II existe un probleme s6- 
rieux pour produire le papier de reproduction sensible a la pres- 

15 sion deerit dans ladite demande, a cause de la penurie mondial e 
d'amidon d* arrow-root • La penurie est si critique que la deman- 
deresse a parraine des voyages dans les regions insulaires des 
Cara£bes ou l'on cultive l f arrow-root, pour tenter de convalncre 
les fermiers de la region d'y faire pousser de 1* arrow-root pour 

20 des applications speciales* Par contre, 1'amidon de bl6 est rela- 
tivement abondant, et il peut constituer ~un produit de remplace- 
ment economique et facile a se procurer de l f arrow-root, si I'on 
peut reproduire ou depasser les proprietes desirables de Harrow- 
root* 

25 2) f autres ont tente de separer de 1 y ami don de ble preala- 

blement secke en une portion a grands granules et une portion a 
petit s granules^ au moyen d T un traitement par voie humid e et de 
separateurs centrifuges, Ces essais n'ont pas reussi, apparemment 
a cause d f un certain effet cause a 1* ami don de ble de qualite 
30 premiere par le processus de sechage. 

La Demanderesse a decouvert de £a$on inattendue qu'il 
etait possible de separer un ami don de ble k grands granules a 
partir de la suspension colloldale naturelle de premiere qualite 
n'ayant pas ete sechee d'amidon de ble de dimensions granulome- 
35 triques melangees. Cette suspension est un^collolde naturel pro- 
. venant directement du precede effectif . de broyage de l'amidon de 
. bl€ par voie bumide avant tout stade de sechage. II s'est avere 

que pour reussir, le precede de separation selon l f invention doit 
„ comporter un courant d f entree d'amidon de ble de qualite premiere 
'4Q colloidal naturel purifie, aussi depourvu de sel, de fibres et de 
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gluten que possible* Cela est fort important, du fait, que des 
matieres etrangeres comme le sel, les fibres et le gluten peuvent 
emp§cher le separateur a cyclone de fonctionner correctement en 
fournissant une portion d* amidon a grands granules • 
5 Une autre consideration importante pour obtenir un amidon 

de ble a grands granules qui soit une replique de I 1 amidon d* arrow- 
root reside dans la condition d f avoir au moins deux separateurs a 
cyclone en serie, de fagon que le courant de fond provenant du 
premier separateur a cyclone, constitue la charge du second sepa- 

10 rateur a cyclone, II faut ajuster soigneusement la viscosity de 
la suspension d r entree dans les deux separateurs k cyclone dans 
des limites etroites pour assurer le fonctionnement correct. des 
separateurs a dyclone. II s r est av£r£ que cet agencement est 
necessaire pour obtenir sensiblement le m$me : pour cent age de 

15 concentration en granules d 1 amidon de ble de grande dimension que 
celle que I'on trouve riormalement dans l 1 amidon d f arrow-root beau- 
coup plus rare. 

L* amidon de ble naturel est relativement abondant, et il a 
une gamme de dimensions granulometriques £tendue f de 2 a environ 

20 35 microns. La plupart des granules sont a l f extremite superieure 
et.a l'extremite inferieure de la gamme de dimensions, avec tres 
peu de granules de dimensions interm<5diaires, de sorte que I'ami- 
don de bl6 devient un produit naturellement utilisable pour sepa- 
rer les granules d f amidon selon la dimension. • On envisage 

25 egalement de separer 1 1 amidon de seigle et.d f orge naturel en une 
portion a gros granules et une portion a petits granules, selon 
l 1 invention. 

La figure 8 du dessin annexe est une representation gra- 
phique de la distribution des dimensions granulometriques en poids 

30 et elle compare la distribution de dimensions granulometriques 
d'un amidon de ble de qualite premiere typique, echantillon A, 
avec un -amidon d*arrow-root, echantillon. B, et l'amidon de blS a 
gros granules selon l f invention, echantillon C. Le plus frappant 
dans la figure 8, c'est la distribution- de dimensions granulo- 

35 m^triques presque identique; de 1 1 echantillon 0, amidon de ble a 
gros granules nouveau selon I 1 invention, et de 1 T echantillon B, 
l f amidon d f arrow-root extrSmement rare et couteux. 

Le perf ectionnement considerable obtenu dans la distribu- _ 
tion des dimensions, granulometriques par l 1 amidon de ble a gros 

40 granules nouveau selon 1* invention par rapport a 1» amidon de ble 
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de qualite premiere classique peut Stre facilement ap^recie en 
comparant la" courbe correspondant a 1* echantillon A a la courbe 
correspondant a 1 1 ecbantillon C, L T ecliaatillon A ne contient que 
21j£ en poias environ de granules de 22 microns ou plus alors que 
5 1 1 ecbantillon C en contient plus de 55>£ en poids. 

On effectue 1 ! analyse de la distribution des dimensions 
. granulometriques au moyen d f un compteur de "Coulter" en suivant 
...le mode operatoire decrit rapidement de fagon general e dans 
Instruction Manual for Coulter Counter Industrial Model A. On 
10 trouve le compteur de "Coulter" et le manuel d'utilisation cbez 

Coulter Electronics Industrial Division, 2525 H, Sheffield Avenue, 
Ciiicago, Illinois, et cet appareillage et son £ onctionnement sont 
decrits dans les brevets des Etats-Unis d f Amerique n° 2,656 .508, 
2.869.078, 2.985.830 et 3.015-775, ainsi que dans d'autres publi- 
J.5 cations. 

Le compteur de Coulter determine le nombre et la dimension 
de particules en suspension dans un liquide electriquement conduc- 
teur en faisant passer la suspension- par une petite ouverture de 
chaque c8te de laquelle est immerge*e une electrode. Sn passant 
20 par X f ouverture, une particule modifie la resistance entre les 
electrodes, en produisant une impulsion de tension d* amplitude 
^roportionnelle au volume de la particule. La serie d 1 impulsions 
ainsi produite est calibre e et comptee electroniquement, et ces 
donndes sont analysees pour fournir 1 f inf ormation necessaire pour 
. 25 les graphiques de distribution de dimensions granulometriques de 
cbaque. exemple, efc qui sont represented de fagon composite sur la 
figure 8 du des sin annexe. 

Le manuel d* instruction enumere des appareils jiarticuliers 
devant 8tre utilises avec le compteur de Coulter, Modele A, Pour 
30 les mesures en question, 1* ouverture utilisee est de 140 microns. 
On regie le gain a 6. On utilise un melangeur "Waring 
Blender" a deux vitesses, avec un semi-micro-recipient (Cenco 
17246—2), en m§me~ temps que l f appareillage suivant : 

a) Porte-fil.tre (Millipore XX10 047 00) ; 
35 b) Filtres, 0,4$ microns (Millipore EAWP 047 00) ; 

c) Becbers electrolytiques.de 180 ml (LaPine 20-81) ; 

d) Agitateur, entratn^ pneumatiquement (A.H. Olhomas 9224) 
avec tige d 1 agitation en' verre, pour remplacer I'agita- 
teur 1* agitateur electrique ; 
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) Voltmetre, Triplett Elec. Instrument Company, Bluff ton, 
Ohio, Model "625-NA". 

les reactif a utilises comprennent un premier reactif com- 
prenant une solution de chlorure de sodium a 22# comprenant 40 
grammes de NaCl et 2 ml de formaldehyde a 37$ dans de l'eau dis- 
tillee en quantlte suffisante pour former 2 litres de solution. 
Ce premier reactif constitue le milieu electrolytique conducteur 
dans lequel on met en suspension les particules a observer. Le 
second reactif utilise est -Triton X-100", agent mouillant fabri- 
que par Honm & Haas, et il est utilise" pour maintenir les par- 
ticules en suspension au cours du comptage" effectif d'un 
echantiilon. - 

Pour Stalonner 1 » appareillage de facon a assurer un comp- 
tage precis, et pour identifier avec precision les particules 
15 d'amidon en ce qui coneerne leur dimension, on utilise du pollen 
d'berbe de Saint-Jacques et l'on suit le proced<§ d' e"talonnage ge- 
neral expose" dans le manuel d 'instruction du compteur de Coulter. 
On choisit le pollen d'berbe de Saint-Jacques pour le stade d'<§- 
talonnage, parce que ces particules ont une .dimension fort unifor- 
me d» environ 20 microns en moyenne, situee environ au milieu de la 
gamme de. dimensions que l'on doit mesurer pour la preparation de 
la figure 8. On utilise de l'isopropanol pour mouiller le pollen 
d'berbe de Saint-Jacques avant de m<§langer 1' Sonant illon avec la 
solution electrolytique. Dans les essais de comptage effectifs, 
on utilise du -Triton X-100" pour maintenir une dispersion comple- 
te des granules d'amidon apres avoir d'abord disperse 1' ecnantiUm 
dans 1» electrolyte. Axl cours 1« etalonnage, il faut manlpuler 
le pollen d'berbe de Saint-Jacques avec soin, en tenant compte des 
problemes d'allergie eventuels. 
30 031 P eui: facilement adapter les modes operatoires exposes 

dans le manuel d» instructions pour analyser les donnees du compteur 
de Coulter, et les donnees brutes au triage et a 1 'analyse d'un 
programme de calejilatrice, de sorte que l'on. peat realiser un 
compte de particules extr§mement precis dans un echantiilon parti- 
35 culler, en mSme temps qu'une caract^risation selon la dimension 
precise de ces particules. 

I. 'analyse par compteur de Coulter d' echantillons d'amidon 
a grands granules par le procede" general conforme a 1' invention a 
permis d'ajuster de facon tres specif ique les parametres opera- 
40 toires pour obtenir un produit a. grands granules de qualite 
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correlativement bonne. On peut analyser des echantillons d'amidon 
particuliers avec le compteur de Coulter et des programmes de cal- 
culatrice appropries pour determiner si 1 1 echantillon comporte le 
nombre requis de grandes particules de dimension supp^leure a 22 
microns* - 

On peut faire subir au produit d f ami, don agros granules 
selon 1* invention d'autres modifications-, comme l 1 etherif icatioa, 
l f esterification, l'hydrolyse ehzymatique et la reticulation, ou 
toute combinaison de ces modifications; Dans certaines applica- 
tions ou l'on desire un produit de viseosite plus faible, on peut 
oxyder l'amidon a gros granules, et aussi le modifier selon la 
description, si I 1 on desire des modifications supplementaires. 
Un produit modif ie par l'acide chlorhydrique , reticule par l'ept** 
chlorhydrine, presente une stability a la chaleur accrue, la te*» 
perature de passage a l n etat pftteux augmentant d f environ 6°C* 

CQMPARATSOH A L T AMYLQGrRAPHE DE "BBABEKfDER " # 
On a compare le produit d'amidon de ble a grands granulff 
a l'amidon de ble de quality premiere et a 1* ami don de ble a p^» 
tits granules, constituant un sous produit, en ce qui concerne Iff 
caracteristiques de viseosite. ies resultats de cette comparaiffp 
sont represent es graphiquement sur la figure 9» On prepare tr<*4|| 
echantillons de suspension A, 0 et D, renf ermant chacun 8# de i%f- 
tieres solides (pourcentages a sec)* On soumet tous les £chanti|*r 
Ions aux m§mes conditions et l'on mesure les propriety de visso* 
site respectives en cours de chauffage, en. les maintenant h 
temperature constaate, et en cours. de refroidissement , pendant Iff 
durees et aux temperatures et aux vitesses indiquees sur la fi~ 
gure 9* 

L f amidon de ble naturel de qualite premiere echantillon A, 
renf ermant un melange normal de grands granules d f ami don et de pa- 
tits granules d y amidon a la fois, a une viseosite qui augmente au 
cours du cbauffage a environ 200 Unites Brabender (U»B.), mais 
n* augmente plus jusqu'.a ce que l*on commence a refroidir 60 minu~ 
tes'apres le debut de l?essai. La viscosity de l f echantillon A 
augmente albrs a un rythme constant jusqu'a environ 770 UB environ 
96,5 minutes apres le debut de l'essai, ou au bout d f environ 36,5 
minutes de refroidissement. On abaisse la temperature de l f echan^ 
tillon a ce moment a environ 40 °C. 
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lramidon a petits granules, echantillon D, que l f on 
recueille sous forme de sous-produit par le procede selon ^•in- 
vention' present e des proprietes de viscosite intdress v antes et un 
peu meilleures dans les memes conditions d'essai. Au bout d f en- 
5 viron 34>5 minutes de chauffage, la viscosite atteint une valeur 
d f environ 280 UB. Lorsqu'on maintient 1 1 echantillon a environ 
95°C a peu pres pendant les 25 minutes suivantes, la viscosity 
diminue progressivement a environ 225 UB et, lors du refroidis- 
sement, la viscosite de i 1 echantillon D augmente rapidement a une 

10 viscosite" d 1 environ 655 UB au bout de quinze minutes de refroidis- 
sement seulement et ensuite la viscosite augmente constamment a 
environ 1.070 UB a la fin de la periode de refroidissement, ou au 
. bout de 96,5 minutes apres le .. de*but- de-1 1 essai. 

L'amidon a gros granules, echantillon C, obtenu selon 

15 l f invention, se comporte d f une f agon tres semblable a l 1 echantil- 
lon D au cours des 20 demieres minutes de refroidissement. II 
atteint un niveau de viscosite superieur avant l f Echantillon D ou 
A, et il reste a un niveau plus eleve que l f Echantillon D ou A, 
pendant toute la duree de l 1 essai. Apres, la periode de chauffage 

20 initiale, et quarante .minutes apres le debut de 1' essai, 1* echan- 
tillon C a d<§Ja atteint une viscosite* d* environ 375 UB, et la 
viscosite ne descend Jamais au-dessous de cette valeur. Pendant 
la periode de "maintien" la temperature constante de 95°C, la 
viscosite de 1 f echantillon C continue a augmenter legerement, a 

25 390 UB 60 minutes apres le debut de It essai. Lorsqu'on refroidit 
1 * echantillon 0, sa viscosite. commence a augmenter a un rythme 
tres rEgulier, 3usqu f a environ 1.100 UB a la f in de I'essai. 

Les compaj?aisons represent 6ea sur la figure 9 montrent de 
fagon certaine une amelioration des proprietes de viscosite, non 

30 seulement pour le sous-produit d'amidon a petits granules selon 
1* invention, mais en particulier pour le produit a gros granules. 
L t amidon de ble ordinaire de qualite premiere, rehfermant a la 
fois des granules d f amidon gros et petits dans des quantites et 
proportions normales n* atteint jamais une viscosite superieure 

35 a 800 UB, au cours des essais, tandis que l'amidon a petits gra- 
nules et l'amidon a granules epais selon l f invention atteignent 
des viscosites superieures h 1.000 UB. r 

On peut obtenir des perf ectionnements supplement aires du 
produit a gros granules selon 1* invention par une autre modifica- 

40 tion de l'amidon." Les figures 5 et 6 illustrent tres nettement le 
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perf ectionnement frappant obtenu par reticulation de ^amidon a 
gros granules par de l f uree-f orcaldehyde. La figure 5 raontre 
I'effet sur les granules d'amidon provoque par le chauffage du 
produit a 90°0 pendant 40 minutes. II est clair que les granules 
se sont fragmentes et ne sont plus intacts. Les granules repre- 
sentee sur la figure 6 f qui ont ete reticules par de l'uree- 
f ormaldeliyde , sont intacts et homogenes, avec une "rondeur" bien 
definie. On soumet 1* echantillon de la figure 6 a des conditions 
de chauffage identiques, a 90°C pendant 40 minutes* II ressort 
clairement des resultats represented de ces essais que la modifi- 
cation particuliere apportee au produit a gros granules par re- 
ticulation ameliore considerablement sa resistance a la chaleur, 
en le rendant -encore plus utile dans les traitements d induction 
de papier de reproduction sans carbone que I'on effectue a des 
temperatures elevees. 

On observe ces mfemes ecliantillons au moyen d , un microscope 
de Kofler a platine cliaude pour determiner la temperature a la- 
quelle IOO56 des granules perdent leur birefringence. On observe 
egalement les ecliantillons au moyen d'un amylograpbe pour deter- 
miner leur point de gelatinisation. La temperature de gelatini- 
sation enregistr£e est la temperature a laquelle les granules 
commencent a passer a I'etat pSteux, ce qui augmente leur visco- 
aite Brabender. On note les resultats suivants z 

Platine chaude de Kofler Amylograpbe de 
* (100 # de perte de Brabender GP 

birefringence ) 

Gros granules 62°C 82-85°C 

Le produit passe §. 
l f 6tat pSLteux 

Gros granules reticulfa 68°C Pas de passage a 

l f 6tat pfiteux 

Le f aible degre de reticulation par 1 f ur ee-f ormaldeiiyde utilisee 
eleve le point de gelatinisation de 6°C, comme on 1* observe avec 
le microscope de Kofler a platine cbaude. La eomparaison avec 
:l f amylographe est encore plus nette. L f ^cbantillon a gros granu- 
les n'ayarit pas subi de reticulation s'avere 8tre passd a l T etat 
pateux k une temperature de 82 a 85 °0. Le produit reticule ne 
presente pas de passage a l'etat pAteux, lorsqu'on le soumet 
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aux mgmes conditions . 

On envisage .ggaleiaent d'utiliser d'autres reactifs de 
reticulation, comme l f epichlorhydrine, I'acet aldehyde , l'uree- 
formaldeliyde, dans des proportions comprises entre des proportions 
5 en poids de 30 a 50$ d'uree a 30 a 50,- de formaldehyde. " On.ob- 
tient cependant les meilleurs resultats en utilisant un melange 
reactif uree-formaldehyde-eau dans la proportion de 29 : 59 : 15. 
Ce dernier melange reactif severe tres adaptable au procede de 
fabrication, et c'est le plus facile a manipuler. On le trouve 

10 chez E.I. duPont, Inc., sous la denomination de n TJT? 85" # 

On ajuste le degre de reticulation en contr61ant la flui^- . 
dite alcaline du melange reactionnel renfermant I r agent de reticu- 
lation et la "dispersion d 1 amidon, et en effectuant la neutrali- 
sation par de l'acide sulfurique des que l f on obtient un intervalle 

15 de fluidite alcaline compris entre environ 49 et 76 ml, mesure sur 
2,5 g d f amidon (a sec) dans une solution de 100 ml. la fluidite 
alcaline actuellement preferee sur un echantillon de 2,5 g est 
d f environ 59# On arrSte la reaction a ce moment, du fait qu'il 
s'est avere* que ce degre de reticulation particulier inhibe suf- 

20 fisamment le produit d 1 amidon pour donner une stabilite a la cha- 
leur suffisante aux granule's reticules pour quails conservent leur 
forme aux temperatures elevees requises au cours du procede d r en- _ 
duction du papier sans carbone. 

L'essaicfe fluidite alcaline qui vient d'Stre decrit est 
. 25 consider©* actuellement comme le moyen le plus commode pour ajuster 
le degre de reticulation, Cet essai est decrit de fayon general e 
dans le brevet des Etats-Unis d'Amerique n 6 3«238,193, aux colonnes 
7 et 8, lignes 4-0 a 61 et 1 a 9, respeetivement# On determine la 
. concentration de la dispersion d* amidon alcaline pour un echantil- 

30 Ion d f essai particulier en ajoutant 90 ml d'hydroxyde de sodium 
O f 25 N & une suspension de gateau d'amidon humide lave h l'eati,' 
filtre, neutralist, renfermant 2,5 g du derive* d f amidon reticule, 
.(pourcentage a sec)# On me-t en suspension 1* Echantillon d f amidon 
dans de l'eau pour obtenir 10 ml du. poids d f eau total ayant addi- 

35 tion de 90 ml d'hydroxyde de sodium 0,25 N. Apres avoir melange 
la suspension d. 1 amidon avec la solution d'hydroxyde de sodium, on 
agite la suspension a une vitesse comprise entre 450 et 460 tours 
par minute, pendant trois minutes, pour faire passer l f amidon k 
■ I'^tat de p&te. On verse la solution d y a mi don obtenue dans un 

40 entonnoir de fluidite prdsentant une duree de passage d'eau.v 
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specif ique . comprise entre 30 et 40 secondes. Le nombre de milli- 
litres de solution d 1 ami don passant par l'entonnoir au cours du 
"temps de passage d f eau n (defini plus loin) est la fluidite alca- 
line de 1'amidon. " On contr8le le degre de reticulation en repe- 
tant 1'essai ci-dessus a intervalles reguliers avec des e chant il- 
Ions preleves dans le melange reactionnel. Lorsque 1'essai de 
fluidite alcaline correspond a i'intervalle souhaite, on arr§te 
la reaction de reticulation. 

L'entonnoir de fluidite utilise pour les essais de flui^ 
dite alcaline decrits ici comprend deux parties principales, un 
corps d'entonnoir et une extremite d'entonnoir qui lui est vissJ#» 
On peut utiliser une simple soupape de type a plongeur sur une 
tige de verre pour adjuster manuellement le -debit passant par 1* ori- 
fice de l'entonnoir. Les pieces de l'entonnoir sont usinees av^o 
precision a partir d'une matiere premiere d*acier inoxydahle, 
polls de fagon a presenter des surfaces tres lisses sur toutes 1» 
parties qui entrent en contact avec les eehantillons d'essai. 

Le corps de l f entonnoir constitue uh recipient de forme 
general e cohique presentaat un angle (ou une convergence) de 60* 
20 entre les parois d'entonnoir eonvergentes opposees. La hauteur 4u 
corps d'entonnoir est suffisante pour retenir au moins un echan~ 
tillon de 100 ml, et un orifice et un passage de fluide de 0,70Jofi 
est forme a la portion la plus etroite de l'entonnoir, pour as*u* - 
rer la fixation a l'extremite d'entonnoir. Le passage de fluide 
25 a 3,80 cm de long de 1* orifice a 1' extremity etroite du corps d'tii- 
tonnoir. L' orifice large oppose du corps d'entonnoir est orient^ 
vers le haut, et la valve convergente est inseree vers le has, de 
dessus, dans 1* orifice plus petit au cours des essais. Le fonc- 
tionnement de la valve en fonction de la "duree de passage d , eau IT 
30 de l'entonnoir donne les lectures de 1'essai. L'extremite d'en- 
tonnoir est un Element cupuliforme visse sux l'extremite etroite 
du corps d'entonnoir. La chambre interieure de l'extr&aite d'en- 
tonnoir- est ixemisplierique, et elle a un diametre de 0,4-75 cm avec 
une ouverture inferieure centrale de 1,78 mm, de 1,25 mm de long. 
35. La hauteur totale de l'extremite inferieure du passage du corps 
"d'entonnoir a I'brifice inferieur exterieur de l'extremite d'en- 
tonnoir comprend la hauteur de la chamhre spherique . (2,50 ma.) et 
la longueur (1,25 mm), de I'ouverture de l'extremite d'entonnoir. 

L'appareil composite decrit ci— dessus est dispose verti- 
40 calement au-dessus d'un cylindre greldue, pour effectuer les essais 



BAD ORIGINAL 



18 



2239524 



effectifso Au debut de chaque essai, on contrSle le "temps de 
passage d'eau" de l f appareil ea^faisant couler 100 ml d'eau pure 
par le canal et en mesurant la duree totale eeoulee* Le "temps 
de passage d'eau" devient alors la duree en fonction de laquelle 
5 on effectue les essais sur chaque echantillon. 

On mesure l r ecoulement a travers l'entoniioir pendant le 
"temps de passage d'eau" en millilitres, et on le note apres 
chaque essai. On lave l'entonnoir k fond entre tous les essais, 
pour eviter des observations irr.egulieres. On peut utiliser d f au- 
10 tres concentrations d* amidon, comme il a ete indique, pour les 
essais. Par exemple, dans certains cas, il est desirable d'uti- 
liser un echantillon de 5 a 10 g (a sec), Dans de tels cas, on 
utilise de l'hydroxyde de sodium 0,375 N. Pour le reste, l'appa- 
reillage et le mode operatoire sont identiques-. 
15 L f amidon a gros granules et l f amidon k gros granules 

reticules selon l 1 invention presentent tous deux des dimensions 
de passage a travers un tamis bien plus elevees que de 1* amidon 
de ble de quality premiere et de l f amidon de ble de qualite pre- 
miere reticule de facon comparable, comme le montre le tableau 
20 ci-dessous« 

BABTiT^An 1 

Dimension de passage minimal e 
Amidon particulier des mailles du tamis (microns) 

Amidon de ble a gros granules 19,1 

25 Amidon de ble a gros granules reticule 20,8 

Amidon de ble de qualite premiere 10,8. 

Amidon de ble de qualite premiere reticule 10,2 

1 1 appar exllage utilise pour obtenir les dimensions de passage ci- 
dessus est un "Fisher Model 95 Sub-Sieve Sizer", que l'on trouve 

30 chez Fisher Scientific Co., Inc., Instrument Division, Pittsburgh, 
Pennsylvania . Iiorsqu'on le fait fonctionner selon les instruc- 
tions donnees, cet instrument donne. des mesures rapides et repro- 
ductibles de dimensions granulometriques moyennes de la gamme de 
0,2 a 50 microns (Fisher Instruction Manual, Instrument Division, 

35 numero de catalogue 14-311) • On lit direct ement chaque mesure sur 
ia courbe de l f abaque de calcul se trouvant dans la moitie supe- 
rieure de 1* instrument • " On mesure la permeabilite a l'air .et on 
. la convertit en dimension granulometrique moyenne, en s'appuyant 
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- sur le principe que l*air passe plus facilement a travers un lit 
de poudre grossiere qu'a travers un lit de poudre fine, identique 
par ailleurs, de m§me forme de lit, de m§me volume apparent, et 
de m§me poureentage de vides. On obtient des mesures de dimen- 

5 sion granulometrique moyenne eii raison de differences de granulo- 
sity general e de la matiere, c 1 est-a-dire de differences de 
diametre de pore moyen et' de surface interstitielle totale^ Bieh 
que bas£e sur des formules* complexes, la normalisation des condi- 
tions par Earnest It. Gooden et Charles M. Smith ont permis d*obte- 
10 nir une lecture directe de la dimension granulometrique moyenne 
d'un echantillon a partir de l 1 instrument, sans calculs mathema- 

- tiques (Gooden E,L # & Smith, Charles M., Industrial Engineering 
Chemistry Analytical Edition 12 : 479-482 (1.940) . 

ANALYSE COMPARATIVE 
15 On compare les produits a gros granules et a petits gra- 

nules obtenus selon l f invention a de l'amidon de ble de qualite 
premiere, en ce qui conceme la teneur en proteines, en cendre, 
en produits solubles dans l*eau, en pellicule et en graisse, et 
l f on obtient les resultats suivants : 

20 TABLEAU II 

£ EB" POIDS (A SEC) OBIEHU PAR ANALYSE DE I* ENSEMBLE DE 

L'ECHAffTIIiOff 
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Prot^ine 
Cendre 

Produits solubles dans I'eau 
(hydrates de carbone) 



50 Pibres 



Pibres cellulosiques 
(residus de cosses de grains 
de bl<§) * 

Graisses 

(extraction a 1* ether 
seulement) 



] 



Ami don 
k- gros 
granules 


Amidon 
h. petits 
granules 


Amidon de ble 
de quality 
premiere 


0,28 


1,11 


0,4-7 


0,138 


0,233 


0,221 


Q,0Q 


1,32 


1,82 


0,07 


0,16 


0,08 


0,01 


0,17 


.0,18 
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L'analyse ci-dessus montr.e clairement que la teneur en 
proteines de l'amidon de ble da qualite premiere est surtout le - 
fait de la portion a petits granules* La teneur en proteines de 
la fraction a petits granules est plus du double de celle de l f a- 
5 midon de ble de qualite premiere ; tandisque la teneur en pro- 
teines de la fraction a gros granules n'edt que d f environ 60# de 
celle du ble de qualite premiere. La teneur en cendres de ] 'ami- 
don de ble de" qualite premiere est plus d'une fois et demie sup<§- 
rieure a celle du produit d'amidon a gros granules selon 
10 l f invention, 

Ce qui est le plus remarquable dans cette analyse, c r est 
.I'absence complete d'hydrat es . de carbone solubles dans l'^au pro- 
venant du produit d'amidon a gros granules selon l f invention. La 
teneur en graisse determinee par extraction a 1' ether de I'amidon 
15 a gros granules n'est que de 0,01#, cliiffre qui se compare k 0,17 
et 0,18# respectivement, pour les echantillons d'amidon de ble a 
petits granules et de quality premiere* 
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EFZEQ? D f OXTDATION — ESSAIS DE COMPARISON . 
Au coufs d f une autre comparaison, on met en suspension de 
I'amidon d« ble de qualite premiere, de l , amidon de ble k gros 
granules et de 1' amidon- de ble a petits granules, puis on les oxy- 
de par les procddes suivants, pour comparer 1 1 oiydabilit< de cna- 
cune de ces matieres de depart pour des produits courants. Les 
precedes d'oxydation utilises sont indiques ci-dessous : 

2 5 1) Paible pH : suspension \ Addition de NaOCL * 

7 g pH 2,5- 3,0 Niveau 3# (Cl 2 /amidon) 

3 h. ^ Neutralisation « — — ^ sec 

v oxydation par ffa 2 S0 5 

2) Fort pH : suspension pH a 8,5 pour I836 -r 

5a 5 g - cendre de soude - 

addition de NaOCL 3 li 9 Neutralisation— ^ sec 

Nxveau 2,5# (Cl 2 /amidon) oxydatiou par Na 2 S0 3 
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On eff ectue des mesures de viscosity sur les Scliantillonf 
ci-dessus, au moyen d f un viscosimetre "Ostwald-Penske Model 200» f 
au moyen d r un agitateur a vitesse . constante reglS a 100 a 200 
tours par minute* On utilise- un bain dJ.eau a temperature . 
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constante de 40°C + 1°G. On stabilise tous les reactifs et" les 
instruments de verre a la m§me temperature • On utilise un chrono- 
metre gradue a intervalles de 0,1 secondes pour chronometrer les 
essaiso On utilise une solution de iTaOH a 0,50N pour completer 
les suspensions ami&on-alcali • 

Le mode operatoire de l'essai est en general le suivant : 

1. On pes e d f abord les six echantillons a essayer (3 a 
faible pH et 3 a pH eleve) pour obtenir 7 g (a sec) dans chaque 
echantillons 

2. On place alors 1* echantilion dans un becher de 250 ml. 

3. OiTajoute 10 ml d'eau distillee au becher, et on agite 
jusqu^a ce que la p<tte amidon— eau devienne completement lisse. 

4* On place alors le becher dans un bain d'eau a 4-0°C §t 
on agite au moyen d'un agitateur a Vitesse constante, a une vitw 
se de 100 a 200 tours a la minute • 

5. On ajoute 90 nil de ITaOH a 0 t 5S 9 et I 1 on fait demarrfjr 
le chronometre. 

6. On agite la suspension amidon-alcali, Jusqu'a ce 

qu f elle. -soit completement depourvue de grume aux, pendant une diirlt 
comprise entre 3. et 7 minutes. 

7. On fait alors passer 10 ml de la suspension amidon- 
alcali depourvue de grumeaux de 1 1 echantilion au viscosimetre 
"Ostwald-Penslce" en utilisant une pipette de 10 ml. 

8. On fait monter 1 1 echantilion d ans la branche etalojuUJt 
du viscosimfetre, et on l f y maintient 9 minutes, avant de chrono*- 
metrer l f ecoulement de la marque superieure a la marque inferieure. 

9* On liber e l r echantilion en decl enchant le chronometre, 
et on note la duree d* ecoulement de l f echantilion • 

La viscosite en secondes est la duree que met 1* echantil- 
ion a s'ecouler d J une marque a l f autre. 

Les resultats des essais ef f ectues pour les six echantil- 
lons d'amidon oxyde sont les suivants, 

TABLEAU III , 

Viscosite en secondes 
ECHAffEILLON gaible pH* Port pH** 

Ao. -Amidon de ble de qualite premiere - oxyde 30 32 

Co. Aiaidon de ble a gros granules - oxyde 22 20 

Do. i\midon de ble a petits granules - oxyde 45 50 
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* c'est-a-dire 7 grammes du produit see = duree d 1 ecoulement 
„ de 30 secondes dans les conditions decrites, pour de l'amidon 
normal « 

**c 1 est-a-dire 5 grammes du produit sec = 32 secondes, comme 
5 indique . 

II ressort du tableau III, qu l il existe une difference 
d'effet de 1* oxydation par les halogenes. Le produit d'amidon a 
gros granules (echantillon Co) selon l f invention est dilu£ par oxy- 
dation beaucoup plus que l-'amldon de big de Qualite premiere 
10 (echantillon Ao) ou le sous-produit d f ami don a petits granules 
selon l 1 invention (echantillon Do).' la valeur de viscosite infe- 
rieure indique une viscosite inferieure pour l f ecliantillon examine, 
et l f echantillon Co a la viscosite la plus faible.a la fois a_ 
pH 2,5 a 3 et a pH 8,5o L T echantillon Do conserve une viscosite 
15 relativement elevee, mime apres oxydation, ce qui indique un effet 
- de dilution relativement f aible par. oxydation, une f aible variation 
se faisant sentir lorsqu'on modifie le pH. II est clair que la 
dimension des granules a une influence sur l f effet de 1« oxydation 
par les halogenes, l , amidon a gros granules (echantillon Co) pre- 
20 sentant la plus grande valeur. 

. PB.0CEDE Eg APPAREILLAG-E POUR LE MBTTRE EN OELTYRE , 
L* installation de, traitement permettant d'obtenir l'amidon 
a grands -granules selon 1' invention est represents schematiquement 
sur la figure 7# Des composants les plus importants de l'instal- 
25 lation sont les hydrocyclones 1 et 2, Dans 1 1 installation pref€- 
r£e, les hydrocyclones "1 et 2 sont tous identiques, et ils ont les 
dimensions suivantes i 





a) 


Diamfetre, section cylindrique 


2,60 cm 




■b) 


Hauteur, section cylindrique 


.1, 50 cm 


30 


c) 


Diametre, ouverture d f introduction 


0,475 cm 




d) 


Diametre, oeil du tourbillon 


0,875 cm 




e) 


Longueur, oeil de tourbillon a I'interieur 






de l f hydro cyclone 


2,25 cm 




f) 


Diametre, ouverture de decharge 


0,89 cm 


35 


g) 


Angle au sommet 


16° 



On trouve un eliminateur d , impuretes "Doxie, Type P", 
presentant les dimensions ci-dessus, chez Dorr-Oliver, Inc», 
Stamford, Connecticut, et onl'a utilise avec succks dans L 1 install 
lation selon I 1 invention. On envisage d'apporter differentes mo- 
40 difications de dimensions, du moment que l'on prena d f autres 
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mesures de compensation. Par exemple, si l r on utilise une pres- 
sion d r alimentation superieure, on peut utiliser des hydrocyclones 
un peu plus grands* II faut s'attendre a ce qu f un hydrocyclone 
plus petit fonetionne mieux a une pression d 1 alimentation inf e- 
5 rieure. On peut egalement utiliser des hydro cyclones de diffe- 
rentes dimensions pour la separation correspondant au premier 
passage et pour la separation correspondant au second passage. 

Pour obtenir les meilleurs resultats, il s'est avere que 
l r on peut disposer en serie au moins deux hydrocyclones 1 et 2, 

10 comme le montre la figure 7, de fagon que la conduite d f entree 3 
penetre dans l'ouverture d? alimentation de 1* hydro cyclone 1 pour 
enyoyer une charge de suspension d 1 ami don liquide de qualite pre- 
miere sous pression au c our ant tourbillonnaire naturel a l'inte- 
rieur de l f hydro cyclone 1. La teneur en matieres solides d'intro- 

15 duction qui a donne les meilleurs resultats est d 1 environ 7,5°Be. 
La charge de l 1 hydrocyclone 1 doit &tre une suspension d* ami don de 
ble de qualite premiere collotdaJe naturelle pratiquement depourvue 
de fibres et de gluten. Oomme on l f a mentionne precedemment, 
l f installation ne fonetionne pas correctement sur des granules 

20 d'amidon de qualite premiere remis en suspension qui ont 6t6 s6— 

ehes. Tl se produit apparemment une variation, de capacite d 'hydra— 
tation pfovoquee par le processus de sechage, et qui empSche 
l'effet de separation dans les hydrocyclones* 

La suspension d T ami don de hie cclloldal naturel const!— 

25 tuant la charge de l r installation peut §tre le produit du "precede 
* d , ecrasement ff bien connu pour produire l f amidon de b!6; Une ins- 
tallation de ce type est decrite page 58 dans Whistler et autres, 
Vol.11 op. cit. , et differentes autres publications, parmi les- 
quelles les brevets des Etats-Unis d'-Amdrique n° 2.453.310, 

JO 2.504.962, 2.517*149 et 2.537.811. Le procede de broyage de I'a- 
midon est susceptible de nombreuses variantes, male les conditions 
les plus importances d T alimentation de l* installation de traite- 
ment selon 1* invention consistent en ce qu'elle soit sous forme de 
suspension colloldale naturelle ne renfermant que de l 1 ami don de 

35^ qualite premifere et qu'elle soit pratiquement depourvue d 1 autres 
matieres comme. dessels, du gluten et des fibres qui ont tendance a 
influencer fScheusement l'effet de separation des hydrocyclones. 
Si la suspension d* alimentation ne contient pas la teneur en sub« 
stances solides desiree, on la concentre bu on la dilue, selon les 

50 necessity, pour amener la teneur en substances solides a environ 
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7,5° Be (13,55# de matieres solides, a sec). La ponpe 4 fournit 
une pression d f alimentation d r entree d l environ 10,5 14 kg/cm 2 # 
On peut augmenter cette pression d» entree, une certaine ameliora- 
tion de la concentration en grands granules se faisant remarquer 
avec 1' augmentation de la pression d 1 alimentation, la.disponi- 
bilite de l'appareillage, les depenses d«&iergie electrique et _ 
d'autres considerations seniblables, parmi lesquelles le rendement 
desire, influenceront le degre d' augmentation de la capacite de la " 
pompe consider^ comme viable. • 

La conduite de sortie de trop-plein 5 amene le sous-produit 
a petits granules selon 1' invention a une eentrifugeuse DeLaval 6, 
ou il est deshydrate. On peut alors f iltrer, laver puis secher/de 
facon classique le produit a petits granules. Le produit a petits 
granules renferme des granules d'amidon pratiquement tous inf e- 
15 rieurs a 12 microns, .. / 

La conduite de courant de fond 7 provenant de l^ydrocy- 
clone 1 est maintenue a une teneur en matieres solides d 1 environ 
19,Oa ; 19,6° Be (34,31>.de matieres solides, a sec). Cette sus- 
pension partiellement separSe est alors diluee avec de l'eau, a 
une teneur en matieres solides d' environ 7,4 a 7,6° Be (teneur en 
substances. solides de 13,55#) en amont d» une pompe d' alimentation 
de second passage 8, Xa suspension diluee partiellement separ^e 
est alors envoyee sous forme de charge d« entree k 1' hydro cyclone 2 
par la conduite d f alimentation d'entrSe de second passage 9. La 
25 pression d^alimentation d* entree est maintenue a environ 10,5 a . 
14,7 kg/ cm 9 une pression d 1 alimentation d f environ 14 kg/cm 2 6tant 
prSf&ree. 

On recommence le processus de separation dans les hydro- 
cyclones 2 pour obtenir un trop-plein passant par les conduit es 10 
30 contenant pratiquement. tous les granules restants de dimension in- 
- f&rieures a 12 microns. La sortie de courant de fond des hydro cy- 
clones 2 est Stranglee pour maintenir'la deiisite de courant de 
fond a' environ 19,0 a 19,6° Be (34,31?& de matieres solides, a .sec):. 
Cette suspension de sortie du courant de fond des hydro- 
35 cyclones 2 renferme le produit d , amidon a gros. granules selon 

1* invention, dont on a elimine pratiquement tous les petits granu- 
les.- La suspension de sortie a gros granules est recueillie par 
la conduite 11, puis "finie" de la facon normale. Les stades de 
finition peuvent comprendre un tamisage grossier, un filtrage et 
40 un sechage. On peut broyer le gateau sec dans un broyeur 0 Jeffrey" 
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en* prenant soin d l eviter de fragment er les granules. 

Le produit d'aziidon a gros gx-anuies seche selon I 'inven- 
tion a sensiblement I 1 apparence. representee sur la figure 4o 
Comme le montre cette figure, ce produit comprend des granules 
5 beaucoup plus gros que l f ami don de qualite premiere de depart 
represents sur la figure 2. De plus, une comparaison entre la 
figure 4 et la figure 3 montre clairement la difference de dimen- 
sion de granules frappante entre le sous-produit a petits granules 
et le produit a gros granules* 
10 On modifie encore le produit a gros granules de la fagon 

suivante. 

PROCESSUS DE RETICULATION 

On utilise le melange uree-f ormaldehyde-eau (UE-85) com- 
portant une proportion en parties de 29 : 59 > 15, dans l f ordre 

15 indique ei-dessus, pour reticuler le produit d'amidon a gros gra- 
-nules. On met d'abord le produit d'amidon en suspension, de fagon 
a obtenir une teneur en matieres solides de 20 a 23° Be et I 1 on 
a juste le pH a environ 2,8 a 3,0 avec de l f HCl concentre. On 
ajoute alors I 1 agent de reticulation UP— 85 a la suspension a une 

20 teneur en poids d f environ 0 f 7?» et on laisse la reaction avancer a 
la temperature ambiante pendant 3 heures. On ajuste alors le pH 
a 5,5 a 6,0, au moyen d'une solution de cendre de soude de 14 a 
18# en poids. On dilue alors . la suspension a 12 a 15° et on la 
seclie. . le produit d 1 ami don a gros granules reticule realise de la 

25 . fagon ci-dessus presente une plus grande resistance a la chaleur 
que le produit a gros granules comparable non reticule. Les gros 
granules reticules cons erven t leurs formes sans passage a l'etat 
p&teux apres avoir ete c&auffes a 90°C pendant 40 minutes, comme 
-le montre la figure 6. Cette resistance a la chaleur accrue rend 

30 le produit reticule utile pour des operations d'enduction de pa- 
pier de reproduction additionnels, impliquant des stades a haute 
temperature qui detruisent les gros granules non modifies. 

PRODUIT. RETICULE OXTDE 

Une combinaison du pro cede de reticulation qui vient 
35 d*§tre decrit avec le precede d f oxydation decrit preccdemment 

s*est avers utile pour ameliorer les proprietes de I'amidon a gros 
granules selon 1' invention, au-dela des effets obtenus avec une 
seule des deux modifications. On prepare le produit oxyde. reticule 
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selon le schema general ci-dessous : 

(a) . 0>) ( c ) 

Amidon de ble Oxyde a pH Reticulation * Ajustement du 

5 a gros granules a cide, 3 au moyen de pH a 5,5 avec 

g au moyen de Jf^ 5 " ^ 2C0 ' 

Vi,o?b en 

Suspension ITaOCl. poids a sec) 

0 f 04£ (C12/Amidon) 

10 Duree : 2 h Duree : 3 h 

Apres la reticulation, on filtre, on lave et on seche le 
produit* On effectue des essais en. fabriquant du papier de re- 
production sans car "bone, en comparand le produit a gros granules 
reticule avec de 1* amidon d 1 arrow-root, avec le produit a gros 

15 granules non modifie, "et avec le produit oxydg a., gros granules, 
tel que l 1 echantillon Co decrit preeedemment. On utilise les 
echantillons pour enduire le papier de reproduction dans un pro- 
cede au cours duquel on fait subir aux particules d 1 amidon un 
chauffage soutenu a environ 66 °C pendant environ deux heures. 

20 On observe alors les indices de "salissure" , ce qui est une ob- ' 
servation optique du degre de protection offert au cours de la 
manipulation par les particules d 1 amidon aux particules d'encre 
en micro-capsules dans le revStement du. papier. ; Le produit a gros 
granules reticule oxyde decrit ci-dessus presente des proprietes 

25 satisfaisantes dans ces comparaisons , tout aussi bonnes que l f ar- 
row-root, et c'esi; un produit de r emplacement ideal de celui-ci. 

le nouveau produit d 1 amidon de cereales a gros granules 
selon l'invention, le sous-px'oduit a* amidon de cereales. a petits 
granules et le produit d f amidon de cereales a gros granules modi- 

30 fie selon 1-" invention sont tous utiles dans un certain nombre 

d 1 applications speciales dans lesquelles i 1 amidon de cereales n r e- 
tait pas considere autrefois cbnuae utile* L 1 invention permet 
d'utiliser un amidon de cereales abondant, tel que l r amidon de ble 
■ d'orge ou de seigle, pour remplacer 1 1 amidon. d 1 arrow-root tres ra- 

35 re et coftteux, en particulier dans des applications telles que les 
poudres de litiiograpliie anti-macule et le papier de reproduction 
sans carbone, ou la forme et la dimension des granules . sont im- 
portant es« 

Les araidons de ble, d r orge et de seigle ont une distribu- 
40 tion natureile de granules plus - grands de dimensions superieures 
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a, 30 microns et de petits granules de dimensions inferieures a 
10 microns, avec peu de granules de dimension intermediaire . 
Lea gros granules de ces amidons de cereales naturels- particuliers 
ont une forme de rondeur uniforme, une dimension et un aspect sem- 
5 blables aux granules d'amidon d r arrow-root.- la production mon- 
diale annuelle des graines de cereales, a partir desquelles on 
f abrique des amidons est . approximativement : 

Ble - 400 milliards de litres (1.970) 
Orge - 182 milliards de litres (1.970) 
10 Seigle - 54 milliards de litres (1.966) 

L f arrow-root est rare et "beaucoup plus clier que les ami- 
dons ci-dessus, de sorte que le produit et le procede selon l 1 in- 
vention permettent d*obtenir un produit de remplacement de 
l'amidon d T arrow-root bon marehe et facile h se procurer. L'in- 

15 vention est- rendue possible par la decouverte importante qu'il 

faut effectuer la separation au moyen d* hydro cyclones sur une sus- 
pension d'amidon de qualite premiere colloidal naturel aussi de- 
pourvue que possible d*autres mati&res telles que du sel, des 
fibres et du gluten, et qui n'a pas 6t6 sechee juste aprfes le 

20 broyage a l'etat humide. On a Sgalement trouvS, en particulier 
. lorsqu'on traite de l'amidon de hie, qu f ±l faut .effectuer la sepa- 
ration au moyen d*hydrocyclone de premier passage et d f un hydro- 
cyclone de second passage, en utilisant le courant de fond 
partiellement separe provenant de l f bydrocyclone de premier pas- 

25 sage, comme entree d* alimentation du second hydroeyclohe. 

cboisit avec soin toutes les dimensions des hydro- 
cyclones, et ils n'ont pas de partes mobiles.- La separation est 
f onotion de la teneur en zaatieres solides (densite) de la charge 
d f entree de 1« hydro cyclone, d,e la pression d f entree, et de l'equi- 

30 libra d 1 etranglement. du trop-plein et du courant de fond* Pour 
obtenir la separation, de dimensions la plus desirable dormant un 
produit dont 55# en poids au moins de ses granules ont une dimen- 
sion superieure a 22 microns, il faut maintenir la teneur en mar- 
tieres solides d" entree de la charge des hydro cyclones de premier 

35 passage et de second passage a environ 7,5° Be, et il faut main- 
tenir la pression de la pompe h liquide dans la conduite d 1 ali- 
mentation k environ 11,9 & 14,7 kg/cm 2 V 

Le proced6 selon l 1 invention permet d'obtenir un produit 
a gros granules dont les dimensions granolom£triques se comparent 
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a cellesr de l f arrow-root de la fagon suivante. 

.TABLEAU] IV. 



Amidon de "ble a gros granules 

# en poids . Dimension 

25 28 microns et plus 

50 24 tt " » 
75 20 ; w » » 



Arrow-root 

en poids Dimension 

25 30 microns et plus 

50 26 « « » 

75 23 * n » 
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II va de soi que l r on peut apporter a la description pre- 
cedente de nombreuses modifications de detail sans, pour cela, 
sbrtir du cadre de 1» invention. 
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lo Produ.it ameliore d f ami don de cereales h. gi-os granules, 
clioisi panni le ble,' l f orge et le seigle, caracterise en ce qu'au 
mo ins 22^ environ du nombre total de granules ont une dimension 
d'au moins 22 microns, environ 99$ en poids des granules ont une 
dimension d*au inoins 12 microns, et en ce que ledit amidon est 
pratiquement depburva d'autres matieres . 

2. Produit selon la revendication 1, caracterise en ce 
qu'au moins 555& en poids des granules ont une dimension superieu- 
re a 22 microns* 

3« Produit selon la revendication 1, caracterise en ce 
que l f amidon est de l f amidon de ble de qualite premiere obtenu a 
partir d*un precede d'ecrasement continu a I'etat humide pour 
obtenir une suspension d r ami don colloidal naturel, que l f on sou- 
met alors a la separation par hydro cyclones pendant qu'il est 
encore dans l T etat de suspension colloxdale naturelle. 

4« Produit selon la revindication 3, caracterise en ce 
que les granules d 1 amidon ont encore subi une reticulation pour 
augmenter leur stabilite a, la chaleur. 

5. Produit selon la revindication. 3, caracterise en ce 
que les granules d f amidon ont ete reticules avee de l T uree- 
• £ ormaldehyde • 

6+ Produit selon la revindication 5, caracterise en ce 
que les granules demeurent intacts lorsqu'on les chauffe a une 
temperature de 90°C pendant environ 4-0 minutes. 

7. Produit selon la revendication 5, caracterise en ce 
que les granules d'amidon sont egalement oxydes. 

8. Produit selon la revendication 7, caracterise en ce 
que les granules sont oxydes par de 1 'hypochlorite de sodium. 

9. Produit selon la revendication 7, caracterise en ce 
que la temperature de gelatinisation . des granules est superieure 
d f environ 6°C a la temperature de gelatinisation de 1* amidon de 
ble a gros granules non modifie, ce qui est mis en evidence par 
les pertes de birefringence que l'on observe avec un microscope 
"Kofler" a platine chaude. 

10. Produit d f amidon selon la revendication 9, caracterise 
en ce que la temperature a laquelle la perte de birefringence se 
produit dans le produit oxyde reticule est d 1 environ G8°C. 
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11 • Produit selon la revendication 11, caracterise en ce 
que les granules d' amidon oht ete modifies par un acide. 

12. Produit selon la revendication 1, caracterise en ce 
que l'amidon a su"bi une reticulation "par 1* epichiorhydrine , pour 
augmenter la stabilite a la chaleur des granules d f ami don. 

13. Produit selon la revendication 12, caracterise en ce 
que l'amidon a egalement ete oxyde. 

14. Produit amelidre d' amidon de cereales a gros granules 
choisi parmi les ami dons de ble, d'orge ou de seigle, caracterise 
en ce que ledit amidon comprend au moins 22$ de granules d'xme 
dimension egale ou superieure a 22$ en poids, ledit amidon ayant 
en outre ete modifie par oxydation par de 1* hypo chlorite de so— 
diumt reticulation- par de l'uree-f ormaldehyde, de facon qu'un 
echantillon de 2,5 g dudit amidon ait une fluidite alcaline d f en- 
viron 49 a 69 • 

15. Produit selon la revendication 14, caracterise en ce 
que l'amidon est de l'amidon de ble et en ce qu'il presente une 
temperature de gelatinisation superieure d' environ 6°0 a celle 
d'un echantillon comparable de l'amidon de ble a gros granules 
non modifie dont il derive • 

16. Produit ameliore d' amidon de cereales a gros granules, 
choisi parmi les amidons de ble, d'orge et de seigle, ledit amidon 
comprenant au moins 99$ en poids de granules d'une dimension d'au 
moins 12 microns, et en ce qu f il est pratiquement depourvu d'hy- 
drates de carbone solubles dans l'eau, et renferme moins d f environ 
0,01$ de graisses pouvant §tre extraites a l r ether. 

17. Produit selon la revendication 16, caracterise en ce 
qu'au moins 22$ environ du nombre total de granules ont une dimen- 
sion superieure ou egale a 22 microns. 

18. Produit selon la revendication 17, caracterise en ce 
qu'il a ete encore modifie par reticulation par de l'uree-f ormal- 
dehyde ou de 1' epiehlorhydrine. 

19* Produit selon la revendication 17, caracterise en ce 
qu'il a ete oxyde. 

20. Produit selon la revendication 17, caracterise en ce 
qu'il a ete oxyde par de 1 'hypochlorite de sodium et reticule par 
de l'uree-f ormaldehyde ou del' epichlorhydrine a un degre de re- 
ticulation et a un degre d'oxydation augmentant la tenperature de 
gelatinisation d' environ 6°C par rapport a la temperature de ge- 
latinisation de l'amidon a gros granules non modifie. 
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21. Procede de fabrication d'un amidon ameliore de 
cerdales a gros gi-anules choisi parmi les amidons de ble, d'orge 
et de seigle, caracterise en ce qL-ie l r on fait subir a line suspen- 
sion colloxdale naturelle de I'ainidon choisi une separation hydro - 
cycloni^ue dans un premier hydro cyclone, on recueille la suspen- 
sion de courant de fond a gros granules partiellement separes du 
premier iiydro cyclone, on fait subir a la suspension de courant de 
fond a gros granules partiellement separes une separation hydro- 
cyclonique dans un second hydrocyclone et l f on recueille le cou- 
rant de fond a gros granules du second hydrocyclone pour obtenir 
un amidon de eereales a gros granules comportant au mo ins 22j£ de 
granules de dimension au mo ins egale a 22 microns, et pratiquement 
depourvu de matieres autres que l 1 amidon. 

22. Procede selon la revindication 21, caracterise en ce 
que l 1 amidon est de I'amidon de ble fabrique par le procede d*e- 
crasement continu, et en ce que la suspension d f alimentation du 
premier iiydrocyclone et du second hydrocyclone est maintenue a 
environ .7,5° Be. 

23. Procede selon la revendication 22, caracterise en ce 
"que le premier hydrocyclone et le second hydrocyclone ont sensi- 
blement les dimensions suivantes r 

a) Diametre, section, cylindrique 2,60 cm 

b) Hauteur, section cyiindriqLue 1,50 cm 

c) Diametre, . ouverture d 1 alimentation 0,475 cm 

d) Diametre, oeil de tourbillon 0,875 cm 

e) Longueur, oeil de tourbillon a I'interieur 

de l f hydrocyclone 2,25 cm 

f) Diametre, ouverture de decharge 0,89 cm 

g) Angle au sommet 16° 

24. Procede selon la revendication 21, caracterise en ce 
que la suspension colloidale naturelle est une suspension d 1 amidon 
de ble pratiquement. depourvue de sels, de fibres, de gluten et de 
toutes matieres etrangeres* 

25* Procede selon la revendication 23, caracterise en ce 
que 1 1 on main tient la pression hydraulique d T al i mentation du pre- 
mier hydrocyclone et du second hydrocyclone dans l f intervalle 
d f environ 10,5 a 14,7 leg/ cm au-dessus de la pression atmosph6- 
rique. 

26. Procede selon -la revendication 25, caracterise en c 
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que l T on maintient la pression d' alimentation d f entree du premier 
hydrocycione a environ 14 kg/cm 2 au-dessus de la pression atmos- 
pherique. 

27 • Procede selon la revendication 23, caracterise en ce 
5 que l f on dilue le courant de fond partieilenent separe provenant 
du premier hydrocyclone avec de l'eau pour ohtenir une suspension 
d f entree partiellement separee d 1 alimentation du second hydro- 
cyclone, a une. teneur en substances,- solides d f alimentation d* en- 
viron 7,5° Be, et environ 13,55# de matieres solides (pourcentage 
10 a sec). 

• 28. Procede selon la revendication 21, caracterise en ce 
que l'on recueille le trop-plein d f amidon a petits. granules du' 
premier et du second hydro cyclones. 

29. Produit selon la revendication 1, caracterise en ce 
15 qu'il est utilise comme particules pro tec trie <^ dans une surface 

enduite de micro-capsules pouvant Stre rompues, pour empgeher la 
rupture prematuree en cours de manipulation. 

30. Produit selon la revendication 6, caracterise en ce 
qu'il est utilise comme particules protec trices dans une surface 

20 enduite de micro-capsules pouvant Stre rompues, pour empgeher la 

rupture prematuree en cours* de manipulation. 

31* Produit selon la revendication 9, caracterise en ce 

qu f il est utilise comme particules protectrices dans une surface 

enduite de, micro-capsules pouvant Stre rompues, pour empScher la 
25 rupture prematuree en cours de manipulation. 

32-. . Produit, selon la revendication 14, caracterise en ee 

qu*il est utilise comme particules protectrices dans une surface. 

enduite de microcapsules pouvant etre rompues, pour empScher la 

rupture prematuree en cours de manipulation. 
30 33. Produit selon la revendication 20, caracterise en ce 

qu'il est utilise comme particules protectrices dans une surface 

enduite de micro-capsules pouvant §tre rompues, pour empScher la 

rupture prematuree en cours de manipulation. 



Fi g. 2 



Pi. 1/4 

2239524 



is* 



r i q. i . ^ ^ o B ^2) ° °q? ^P 3 * 0 



°o 0 




Fig. 3. 




PI. II/4 

2239524 




PI. VT/A 

2239524 




DOCKET NO: W£0-^<m 

SERIAL NO: 

APPLICANT: l.&tdu ej^. 
LERNER AND GREENBERG P.A. 

RO. BOX 2480 
HOLLYWOOD, FLORIDA 33022 
TEL (954) 925-1100 



